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М ноголетний опы т при м енен ия атом ны х 
эмиссионных спектрометров при анализе низко- 
и среднелегированных сталей показал, что эти 
приборы незаменимы в области металлургии. 
Они удовлетворяю т ж естки м  требован и ям  
современного производства по экспрессности и 
точности анализа. Однако применение указан­
ных спектрометров при анализе высоколегиро­
ван н ы х  сталей  до недавнего  врем ени было 
ограничено. Определение высоких концентра­
ций элементов (свыше 10 %) было малодоступно 
для оптических спектрометров. Анализ этих ста­
лей проводился, как правило, рентгеноспек­
тральным методом. Современные технологии в 
выплавке высоколегированных сталей требуют 
свести время анализа по ходу плавки, включая и
пробоподготовку, до двух-трех  минут, что 
рентгеновские спектрометры обеспечить не мо­
гут. Другим недостатком рентгеноспектральных 
приборов является их высокая стоимость по 
сравнению с оптическими эмиссионными спек­
трометрами. В последнее время современные 
оптические эмиссионные спектрометры успеш­
но вытесняют рентгеновские спектрометры при 
анализе высоколегированных сталей и сплавов, 
особенно выполняемых по ходу плавки.
На Челябинском металлургическом комбина­
те с 1 992 г. успешно применяются атомные эмис­
сионные спектрометры при анализе высоколе­
гированных сталей как по ходу плавки, так и при 
маркировке металла. Используются спектромет­
ры фирмы ARL (ARL 3460), а с 1996 г. - фирмы
BAIRD (FSQ, DV-5, DV-6), которые установлены в 
зданиях аналитических лабораторий и на рабо­
чих п лощ ад ках  в эл ек тр о стал еп лави л ьн ы х  
(ЭСПЦ-6, ЭСПЦ-3) цехах. В этих цехах выплавля­
ются низко-, средне- и высоколегированные ста­
ли.
К н асто ящ ем у  врем ен и  р азр аб о тан ы  и 
внедрены в производство методики спектраль­
ного анализа низко-, среднелегированных ста­
лей, а такж е высоколегированных сталей марок 
Х18Н10Т, Х23Н18, 20X13, Х18Т1, 08Х21Н6М2Т, 
5Х20Н4АГ9, 12Х 17Г9Н 4, 30Х 2 5 Н 16Г7,
ОЗХ19Н 18Г9АМ4, Р6М5 и др. При подготовке ана­
литических программ на каждую группу марок 
сталей  с использованием  имею щ егося прог­
раммного обеспечения приборов для каждого 
определяемого элемента построены кривые обжи­
га, по которым выбраны оптимальные времена 
обжига и экспозиции.
Проведена метрологическая оценка разрабо­
танных методик. Показатели сходимости, вос­
производимости и правильности соответствова­
ли установленным требованиям [1]. По таким
Согласно [1] были рассчитаны нормирован­
ные значения среднего квадратичного отклоне­
ния (СКО) сходимости результатов измерений усх% 
из которых определили допускаемые значения
Sr.c.v :
°сх =dcx/2 .3 .
S,,4 = (orv/ C cp). 100%.
Здесь dcv -норматив оперативного контроля 
сходимости, взятый из вышеуказанных ГОСТов 
и аттестата: Сср -  среднее значение определяе­
мой концентрации.
Для оценки долговременной воспроизводи­
мости были отобраны также по две пробы СОП 
низколегированных и высоколегированных ста­
лей. Эти пробы анализировали 2-3 раза в неде­
лю на каждом приборе в период с 5 марта по 27 
апреля 1999 г. По результатам данных измерений 
были рассчитаны относительные стандартные 
отклонения воспроизводимости измерений Sre и
характеристикам, как сходимость и долговре­
менная воспроизводимость, выполнено сравне­
ние аналитических возможностей спектрометров 
ARL3460, FSQ, DV-5, DV-6.
Для оценки сходимости использовали два 
стандартных образца предприятия (СОП) низко­
легированны х сталей , два СОП высоколеги- 
рованнны х сталей и пробу государственного 
стандартного образца (ГСО) ЛГЗЗа (табл.1). На 
каждом приборе были проанализированы ука­
занные образцы. Проведено по три параллельных 
измерения. По результатам измерений рассчи­
таны относительные стандартные отклонения 
сходимости измерений Sncx и проведено сравне­
ние их значений с требованиями ГОСТ 18895 
“Метод фотоэлектрического спектрального ан а­
лиза" и ГОСТ28033 “Сталь. Метод рентгенофлюо­
ресцентного анализа", а также аттестата ОАО 
“МЕЧЕЛ" 282-93(С) “Аттестат на методику выпол­
нения  и зм ерен и я  м ассовой доли м арган ц а, 
кремния, хрома, никеля, меди, алюминия, тита­
на, молибдена, ванадия, ниобия, вольфрама в 
сталях углеродистых и легированных".
ср авн ен ы  их зн а ч е н и я  с тр еб о ван и ям и  
перечисленных ГОСТов и аттестата.
Расчет допускаемых значений Sre проводили 
аналогично расчету Srcx. взяв из ГОСТов значе­
ния норматива оперативного контроля воспроиз­
водимости dH для соответствующих диапазонов 
концентраций:
а а = d J 2 .77 и 
SrB = K / C >p). 100%.
Приведенные в табл.2 - 10 данные показыва­
ют. что по сходимости и долговременной воспро­
изводимости все приборы, в основном, удовлет­
воряют требованиям ГОСТов и аттестата. Только 
в СОП 883 по ванадию на приборах FSQ и DV-5 
значен ия Sre превы ш али допускаемые, а на 
приборе FSQ также имели неудовлетворительное 
значение SrCVno ванадию . В этом же СОП на 
спектрометре ARL 3460 значение Srcv по титану 
превышало допускаемое значение.
Таблица 1
Содержание элементов в изучаемых стандартных образцах, мае. %
Образец С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu AI S P W
СОП АС-4 0,428 2,32 2,51 1,36 1,30 0,39 0,119 0,344 1,44 0,005 - 0,014 -
СОП 413 0,157 0,29 0,75 1,38 0,81 0,020 0,010 - 0,120 - 0,014 0,023 -
ГСО ЛГЗЗа 0,133 0,236 1,37 16,69 10,30 0,016 0,113 0,095 0,106 0,078 - 0,019 0,179
СОП 883 0,035 0,62 0,293 17,83 9,71 0,095 0,36 0,018 0,133 - 0,012 0,042 0,040
СОП 118-5 - 0,45 1,54 17,65 8,79 - 0,63 0,029 0,13 - - 0,009 -
Таблица 2
Оценка сходимости результатов анализа проб Srcx (%) в образце низколегированной стали СОП АС-4
С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu AI S P
FSQ 2.2 0,6 0,3 0,3 0,4 0,3 1.8 0,5 1.1 1,0 - 3,1
DV-5 1.4 0,5 0,5 0,4 0,2 0,8 2,5 0,8 0,4 2,2 - 1,3
DV-6 1.4 0,7 0,7 0,7 0,4 1,1 3,3 1,0 0,5 2,0 - 2,2
ARL3460 0,2 0,3 0,1 0,1 0,1 - 1.9 - 0.1 0,9 - 1,1
ПОСТ 18895 2,5 1.7 1.2 2,0 2,0 3,7 8,7 3,7 2,0 17,4 - 8,7
ГОСТ 28033 - 1.2 0,9 1,2 1,4 3,7 7,2 3,7 2,0 - - 11,6
Таблица 3
Оценка сходимости результатов анализа проб Srcx (%) в образце низколегированной стали СОП 413
С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu AI S P
FSQ 1,6 1.4 1.0 0,7 0,4 1.6 4,1 - 2,1 - 0,8 1.8
DV-5 3,1 0,6 0,6 0,6 0,8 1,3 6,6 - 0,8 - 7,4 1,8
DV-6 3,3 1,1 1,0 0,5 0,6 1,1 9,0 - 0,2 - 6,3 3,7
ARL 3460 3,8 0,7 1,1 0,6 1,3 - 6,1 - 1.9 - 7.1 6,3
ГОСТ 18895 3,8 3,7 1,7 2,0 2,9 8,7 20,3 - 4,9 - 8,7 6,2
ГОСТ 28033 - 3,7 1,7 1,2 2,3 - 20,3 - 4,9 - 11,6 6,2
Таблица 4
Оценка сходимости результатов анализа проб Srcx (%) в образце высоколегированной стали ГСО ЛГЗЗа
С Si Mn Cr Ni W Mo Ti V Cu AI P
FSQ 0,5 2,0 0,4 0,2 0,4 0,7 2,6 6,3 3,0 3,0 4,4 0,8
DV-5 0,7 0,7 0,3 0,3 0,4 0,2 5,3 2,5 0,8 0,4 2,0 0,3
DV-6 1,3 2,6 0,3 0,4 0,8 1,2 2,1 3,5 1,4 1,6 5,4 2,8
ARL 3460 0,6 0.2 0,3 0,1 0,2 0,3 0,3 2,5 0,5 1.2 1.1 5,8
ГОСТ 18895 3,8 3,7 2,0 - - 4,9 8,7 8,7 5,8 4.9 9.9 8,7
Атт.282-93(с) - - - 1.2 1,2 - - - - - - -
ГОСТ 28033 - 3,7 1,4 0,5 0,5 4,9 - 7,2 9,9 4,9 - 11,6
Таблица 5
Оценка сходимости результатов анализа проб Srcx (%) в образце высоколегированной стали СОП 883
С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu W S P
FSQ 0,5 1.1 0,7 0,0 0,4 0,3 1,6 10,4 2,1 0,8 11,5 0,7
DV-5 2,2 0,1 0,5 0,1 0,5 0,5 1,6 1,2 0,6 1,3 6,7 0,4
DV-6 1,0 0,4 1.4 0,1 0,4 0,5 1,3 1,4 0,4 0,8 0,9 1,2
ARL 3460 7,5 2,3 2,1 0,1 0,4 1,9 10,5 2,5 3,2 0,3 6,0 13,6
ГОСТ 18895 8,7 2.9 2,5 - 0,8 5,8 5,0 8,7 4,9 8,7 8,7 6,2
Атт.282-93 (c) - - - 1,2 0,8 - - - - - - -
Таблица 6
Оценка сходимости результатов анализа проб Srcx (%) в образце высоколегированной стали СОП 118-5.
С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu W s p
FSQ - 0,9 0,1 0,2 0,6 - 1,2 2,7 1,7 - - 1,9
DV-5 - 0,5 0,1 0,3 0,2 - 0,5 0,7 0,2 - - 1,7
DV-6 - 1,1 0,3 0,4 0,8 - 0,9 1,0 0,7 - - 1.7
ARL 3460 - 1,0 0,4 0,1 0,5 - 0,7 1.3 0,3 - - 5,5
ГОСТ 18895 - 3,7 2,0 - 0,8 - 4,1 8,7 4,9 - - 11,6
Атт.282-93 (с) - - - 1,2 0,8 - - - - - - -
ГОСТ 28033 - 3,7 1,4 0,5 0.6 - 2,3 9,9 4,9 - - 17,4
Таблица 7
Оценка воспроизводимости результатов анализа проб Sre (%) в образце низколегированной стали СОП АС-4
С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu AI S P
FSQ 2,6 1,0 0,9 0,5 1,9 2,7 3,4 0,9 1.8 11,4 - 2,9
DV-5 2,1 0,8 0,4 0,6 0,6 0,5 2,7 0,7 0,9 7,0 - 3,7
DV-6 1.6 1,6 0,7 0,9 0,6 1.3 2,0 2,7 1,3 4,8 - 2,8
ARL3460 0,9 1,6 0,8 0,6 0,6 1.2 4,6 1,2 1,3 4,6 - 6,8
ГОСТ 18895 3,1 2,1 1,6 2,4 2,4 4,1 9,6 4,1 2,4 19,0 - 9,6
ГОСТ 28033 - 1,7 1,0 1,5 2,4 5.2 9.6 5,2 2,4 - - 12,0
Таблица 8
Оценка воспроизводимости результатов анализа проб Sre (%) в образце низколегированной стали СОП 413
С Si Mn Cr Ni Mo 71 V Cu AI S P
FSQ 2,9 1,6 1,6 0,7 0.8 3,9 3,0 - 2,1 - 4,2 1,8
DV-5 3,7 2,1 1,1 1.0 0,7 10,9 - - 1,2 - 4,0 2,6
DV-6 4,2 1,8 0,8 0,8 0,6 3,7 4,5 - 1,2 - 4,9 2,6
ARL 3460 2,0 1.5 1,1 0,8 0,8 3,3 10,1 - 1,3 - 6,9 3,4
ПОСТ 18895 4,8 4,1 2,4 2,4 3,4 12,0 24,1 - 6,0 - 9,6 7,2
ГОСТ 28033 - 4,1 2,4 1,5 3,9 - 24,1 - 7,2 - 12,0 8,3
Таблица 9
Оценка воспроизводимости результатов анализа проб SrB (%) в образце высоколегированной стали СОП 883
С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu W S P
FSQ 10,0 1.9 0,9 0,4 0,9 1,9 2,1 18,4 2,9 1,3 9,3 2,2
DV-5 10,2 1,5 1,4 0,6 0,8 1,0 2,7 18,8 1,4 5,2 7,0 2,1
DV-6 9,6 2,3 1,5 0,9 1,2 1,8 2,2 7,5 1,1 2,5 9,7 3,2
ARL 3460 6,1 1,3 1,1 0,3 0,6 1,6 4,4 4,5 2,6 3,0 9,6 3,0
ГОСТ 18895 10,3 3,4 3,1 - 1,0 9,5 6,2 12,0 6,0 10,0 9,6 7,2
Атт.282-93 (c) - - - 1,0 1,0 - - - - - - -
ПОСТ 28033 - 2.9 2,6 1.1 1.2 12,0 5,2 24,1 7,2 - 12,0 8,3
Таблица 10
Оценка воспроизводимости результатов анализа проб Sre (%) в образце высоколегированной стали СОП 118-5
С Si Mn Cr Ni Mo Ti V Cu W S P
FSQ - 2,9 0,9 0,5 0,9 - 2,9 10,1 3,6 - - 6.0
DV-5 - 1.7 1,0 0,7 0,9 - 1,9 8,6 1,6 - - 4,2
DV-6 - 2,5 0,8 0,7 0,8 - 1,6 3,8 1,3 - - 4,9
ARL 3460 - 1,4 0,4 0,3 0,6 - 2,3 3,1 2,1 - - 9,1
ГОСТ 18895 - 4,1 2,4 - 1,0 - 4,8 10,3 6,0 - - 14,4
Атт.282-93 (с) - - - 1,0 1,0 - - - - - - -
ГОСТ 28033 - 4,1 1,7 1.1 1.2 - 3,9 13,4 7,2 - - 19,3
О пыт показал, что атомные эмиссионны е тральную аппаратуру при анализе высоколеги- 
спектрометры успешно заменяют рентгеноспек- рованных сталей.
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